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Abstract of EP 0090239 (A1) 

1. Process for the preparation of 2,2-bis-(3-cyclohexenyl)-propane diepoxide by reacting 2,2-bis-(3- 
cyclohexenyl)-propane with perpropionic acid at 0 to 90 degrees C and in the presence of an organic 
solvent characterised in that 2,2-bis-(3-cyclohexenyl)propane is reacted with a solution of perpropionic 
acid in an organic solvent, the perpropionic acid solution having a wate content of below 2% by weight, 
a content of hydrogen peroxide of below 0.5% by weight and a content of mineral acid of below 50 ppm, 
the molar ratio of perpropionic acid to 2,2-bis-(3-cyclohexenyl)propane being 1 .5:1 to 2.5:1 and no 
buffer salts being added. 
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@ Verfahren zur Herstellung von 2,2-DlcycIohBXBnylpropandIepoxld. 



© 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid wird hergestellt, in- 
dBm man 2,2-Dicyclohexenylpropan mit der Losung einer 3 
Oder 4 C-Atomen enthaltenden Percarbonsaure in einem 
organischen Losungsmittel bei 0 bis 90 °C umsetzt, wobei 
die Percarbonsaurelosung bestimmte Spezifikationen zu 
erfullen hat und das Molverhaltnis von Percarbonsaure zu 
2,2-Dicyclohexenylpropan 1,5:1 bis 2,5:1 betragt. 
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Verfahren zur Herstellung von 2,2-Dicyclohexenylpropan- 
diepoxid 



Die vorliegende Erfindung betrifft e'in Verfahren zur 
Herstellung von 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid durch 



2,2-Dicycloliexenylpropandiepoxid findet z.B. Verwendung 
als Kettenverlangerer fur Polyamide (s. DE-AS 1 099 733), 
als Stabilisator fiir halogenierte Kohlenwasserstoffe 
(s. JP-OS 17964/75) und als Polymerisationskomponente 
zur Herstellung von Zahnfullungen (s.- DE-AS 2 406 557). 

Es ist grundsatzlich bekannt, 2 ,2-Dicyclohexenylpropan- 
diepoxid durch Utasetzung von 2/2-Dicyclohexenylpropan 
mit einer Percarbonsaure im Sinne einer Prileschajew- 
Reaktion entsprechend folgender Reaktionsgleichung her- 
zustellen: 



Umsetzung von 2 ,2-Dicyclohexenylpropan mit Percarbon- 
sauren. 



15 




0 

+ 2 R-C-OOH 




0 

2 R-C-OH 
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Die Herstellung von 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid 
nach dieser Reaktion 1st bisher jedoch nicht auf be- 
friedigende Weise moglich. So wird in der 
DE-AS 1 099 733 im Beispiel A die Epoxidation von 2,2- 
Dicyclohexenylpropan mit Peressigsaure beschrieben. Ob- 
wohl die Reaktion bei milden Temperaturen von 0 bis 28 °C 
durchgefiihrt wird, wird 2 ,2-Dicyclohexenylpropandi- 
epoxid'nur in einer Ausbeute von etwa 33 % erhalten. 



Eine wesentliche Verbesserung erbrachte die Durchfuh- 
rung dieser Epoxidation in Gegenwart von Puf fersalzen. 
So werden gemaB der DE-AS 1 015 782, Beispiel 4, 51 g 
2,2-Dicyclohexenylpropan in Methylenchlorid mit 80 %- 
iger Peressigsaure unter Zusatz von 60 g wasserfreiem 
Natriumacetat umgesetzt. Nach einer Reaktionszeit von 
2 Tagen bei Raumtemperatur wird mit Wasser ausgeschut- 
telt, mit Sodalosung neutral gewaschen und nacb dem 
Trocknen iiber wasserfreiem Kaliumcarbonat und Abde- 
stillieren des LSsungsmittels durch Destination 2,2- 
Dicyclohexenylpropandiepoxid erhalten. Die Ausbeute an 
2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid betragt 95 %. 



Fur eine technische Anwendung sind Reaktionszeiten von 
2 Tagen unwirtschaf tlich. Weiterhin besteht ein groBer 
Nachteil dieses Verfahrens darin, daB groBe Mengen an 
25 salzhaltigen Abwassern anfallen (es ist gewichtsmaBig 
mehr Natriumacetat als 2,2-Dicyclohexenylpropan ein- 
zusetzen) , die fur eine technische Anwendung prohibi- 
tiv sind. 
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Wird nur ein Viertel der angegebenen Menge an Natrium- 
acetat verwendet, so sinkt die Ausbeute an 2,2-Dicyclo- 
hexenylpropandiepoxid unter spnst gleichen Bedingungen 
auf 47 % (s. DE-AS 1 015 782 Beispiel 4). Ohne Zusatz 
5 von Natriumacetat wird lediglich ein unde still ierbares 
Harz erhalten (s. DE-AS 1 015 782, Beispiel 4). 

Es wurde nun ein Verfahren zur Herstellung von 2,2-Di- 
cyclohexenylpropandiepoxid durch Umsetzung von 2,2-Di- 
cyclohexenylpropan mit Percarbonsauren gefunden,' das 

10 dadurch gekennzeichnet ist, daB man 2 ,2-Dicyclohexenyl- 
propan mit der Losung einer 3 oder 4 C-Atome enthalten- 
den Percarbonsaure in einem organischen LSsungsmittel 
bei einer Temperatur im Bereich von 0 bis 90°C umsetzt, 
wobei die Percarbonsaurelosung einen Wassergehalt von 

15 unter 2 Gew.-%, einen Gehalt an Wasserstoffperoxid von 
unter 0,5 Gew.-% und einen Gehalt.- an Minerals&ure von 
unter 50 ppm aufweist und das Molverhaltnis ' von Per- 
carbonsaure zu .2 , 2-Dicyclohexenylpropan 1,5:1 bis 
2,5:1 betragt. 

20 Das erfindungsgemaB einzusetzende Ausgangsprodukt 2,2- 
Dicyclohexenylpropan ist eine bekannte Verbindung, die 
beispielsweise gemaB DE-AS 1 0-99 733, Beispiel A, oder 
auf sonstige Weise hergestellt werden kann. 

Als organisches Losungsmittel fur die 3 oder 4 C-Atome 
25 enthaltende Percarbonsaure kSnnen in der erfindungs- 
gemafien Umsetzung beispielsweise die verschiedensten 
unsubstituierten oder substituierten Kohlenwasser- 
stoffe verwendet werden, die' unter den Reaktionsbe- 
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dingungen fliissig sind und unerwiinschte Nebenreaktionen 
nicht Oder nur in ganz untergeordnetem MaBe eingehen. 
Solche Kohlenwasserstoffe sind z.B. aliphatische und 
cycloaliphatische Kohlenwasserstoffe, wie Hexan, Hep- 

5 tan, Octan, 2-Ethyl-hexan , Decan, Dodecan, Cyclohexan, 
Methylcyclopentan und Petrolether; aromatische Kohlen- 
wasserstoffe wie Benzol, Nitrobenzol, Toluol, Ethyl- 
benzol, Cumol, Diisopropylbenzol , Xylol, Chlorbenzol und 
Dichlorbenzol ; sauerstof fhaltige Kohlenwasserstoffe wie 

1° Ether und Ester, z.B. Diethylether, Diisopropylether, Di- 
butylether, Tetrahydrof uran , Dioxan, Essigsaureethylester , 
Essigsauremethylester, Essigsaurepropylester , Essig- 
saurebutylester, Propionsauremethylester , Propionsaure- 
ethylester, Propionsaurepropylester , Buttersauremethyl- 

15 ester, Buttersaureethylester , Buttersaurepropylester , 
Buttersaurebutylester , Benzoesauremethylester und 
Benzoesaureethylester; chlorierte Kohlenwasserstoffe 
wie Methylenchlorid, Chloroform, Tetrachlorkohlenstof f , 
1 -Chlorethan , 1 , 2-Dichlorethan , 1,1 -Dichlorethan , 

20 1,1,2,2-Tetrachlorethan, 1 -Chlorpropan , 2-Chlorpropan, 

1.2- Dichlorpropan, 1 ,3-Dichlorpropan, 2,3-Dichlorpro- 
pan, 1,2,3-Trichlorpropan, 1 ,1 ,2,3-Tetrachlorpropan, 
Butylchlorid, 1 ,2-Dichlorbutan, 1 ,4-Dichlorbutan, 

2.3- Dichlorbutan, 1 ,3-Dichlorbutan, 1 ,2,3 ,4-Tetra- 
25 chlorbutan, tert. -Butylchlorid, Amylchlorid, 1,2- 

Dichlorpentan, 1 ,5-Dichlorpentan, 1 ,2,3,4 -Tetrachlor- 
pentan, Cyclopentylchlorid, 1 ,2-Dichlorcyclopentyl- 
chlorid, Hexylchlorid, 1 ,2-Dichlorhexan, 1 ,6-Dichlorhexan, 
1,2,3,4 -Tetrachlorhexan , 1,2,5, 6-Te trachlorhexan , Cyclo- 
30 hexylchlorid, Chlorbenzol, Dichlorbenzol, Heptylchlorid, 
1 , 2-Dichlorheptan , 1,2,3, 4-Tetrachlorheptan , Cyclo- 
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heptylchlorid, Octylchlorid, 1 , 2-Dichloroctan, 1,2,3,4- 
Tetrachloroctan und Cyclooctylchlorid. 

Bevorzugte Losungsmittel sind von den chlorierten Koh- 
lenwasserstof fen Methylenchlorid, Chloroform, Tetra- 

5 chlorkohlenstoff und 1 ,2-Dichlorpropan, von den aroma - 
tischen Kohlenwasserstof fen Benzol, Nitrobenzol, Toluol 
und Dichlorbenzol, von den aliphatischen und cycloalipha- 
tischen Kohlenwasserstof fen 2-Ethylhexan , Cyclohexan 
und Methylcyclopentan und von '; den sauerstoffhaltigen 

10 Kohlenwasserstof fen Tetrahydrof uran , Propionsaureethyl- 
ester und Benzoesaureethylester. 

Besonders bevorzugte L5sungsmittel sind von den chlo- 
rierten Kohlenwasserstof fen 1 ,2-Dichlorpropan und Te- 
trachlorkohlenstoff , von den aromatischen Kohlenwas- 
15 serstoffen Benzol und Dichlorbenzol, von den aliphati- 
schen und cycloaliphatischen Kohlenwasserstof fen Cyclo- 
hexan und. von den sauerstoffhaltigen Kohlenwasserstof- 
fen Propionsaureethylester und Benzoesaureethyiester . 

Verwendet werden kSnnen auch Gemische der verschiedenen 
20 oben angegebenen organischen Losungsmittel. 

ErfindungsgemaB verwendbare Percarbonsauren sind bei- 
spielsweise Perpropionsaure, Perbuttersaure und Per- 
isobuttersaure . Bevorzugt verwendet werden Perpropion- 
saure und Perisobuttersaure ; Besonders bevorzugt ist 
25 Perpropionsaure. Diese Percarbonsauren, gelost in einem 
der genannten organischen; Losungsmittel, konnen Z..B. 
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nach dent in der DE-OS 2 262 970 beschriebenen Verfahren 
hergestellt werden, bei dem waBriges Wasserstof fperoxid 
mit der entsprechenden Carbonsaure in Gegenwart von 
Schwefelsaure umgesetzt und anschliefiend die entstandene 

5 Percarbonsaure mit dem organischen Losungsmittel aus dera 
Reaktionsgeraisch extrahiert wird. Gegebenenfalls kann 
die so erhaltene PercarbonsaurelQsung in dem organischen 
Losungsmittel noch weiter gereinigt werden, insbesondere 
urn den Gehalt an Wasser, Wasserstof fperoxid und Schwefel- 

10 saure zu erniedrigen. 

Die Losungen, die organisches Losungsmittel und Percar- 
bonsaure enthalten, konnen beispielsweise 10 bis 30 
Gew.-% der jeweiligen Percarbonsaure, bezogen auf die 
Losung, enthalten. 

15 2,2-Dicyclohexenylpropan kann als solches oder ebenfalls 
gelost in einem oder mehreren der vorstehend genannten 
Losungsmittel eingesetzt werden, wobei beliebig konzen- 
trierte L6sungen zum Einsatz gelangen konnen. Vorzugs- 
weise wird 2,2-Dicyclohexenylpropan als solches eingesetzt 

20 und organische LSsungsmittel nur in Form der Percarbon- 
saurelQsung zugegeben. 

Das Molverhaltnis yon Percarbonsaure zu 2,2-Dicyclo- 
hexenylpropan betragt erf indungsgemaB 1,5:1 bis 2,5:1. 
Bevorzugt betragt dieses Molverhaltnis 1 ,7: 1 bis 2 ,3 : 1 . 
25 Besonders bevorzugt werden pro Mol 2,2-Dicyclohexenyl- 
propan 1,8 bis 2,2 Mol Percarbonsaure eingesetzt. 

Der Wassergehalt der verwendeten Percarbonsaurelosung 



Le A 21 579 



0090239 



- 7 - 



soli im allgemeinen moglichst niedrig sein und unter 2 
Gew.-% betragen. Insbesondere geeignet sind beispiels- 
weise Percarbonsaurelosungen mit eiiiem Wassergehalt von 
bis zu 1 Gew.-%. Vorzugsweise verwendet man Percarbon- 
5 saureiasungen, die weniger als 0,5 Gew.-% Wasser ent- 
halten. Besonders bevorzugt ist ein Wassergehalt von 
weniger als 0,1 Gew.-%. 

Der Wasserstoffperoxidgehalt der verwendeten Percarbon- 
saurelosung soil im allgemeinen ebenfalls moglichst 

10 niedrig sein. Er kann bis zu 0,5 Gew.-%, bezogen auf 

die Percarbonsaurelosung, betragen. Vorteilhaft arbei- 
tet man bei einem Gehalt von weniger als 0,35 Gew.-%.. 
Besonders vorteilhaft ist es, die Umsetzung mit einer 
Percarbonsaurelosung durchzuf iihren , die einen Wasser- 

15 stoffperoxidgehalt unter 0,2 Gew.-% aufweist. 

Der Mineralsauregehalt der verwendeten Percarbonsaure- 
iesung soli auch moglichst niedrig sein und unterhalb 
50 ppm liegen. Besonders vorteilhaft ist ein Mineral- 
sauregehalt von weniger als 10 ppm. 

20 Di e erfindungsgemaBe Umsetzung wird im Temperaturbe- 
reich von 0 bis 90 °C durchgef tihrt . Bevorzugt arbei.tet 
man bei 10 bis 80°C, besonders bevorzugt bei 20 bis 
70°C. In Sonderfallen kSnnen die angegebenen Tempera- 
turen auch unter- oder iiberschritten werden. 

25 Die erfindungsgemaBe Umsetzung -kann bei den verschie- 
densten Drucken durchgefiihrt werden. Im allgemeinen 
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arbeitet man bei Normaldruck. Das Verfahren kann jedoch 
auch bei Unter- oder Uberdruck durchgefuhrt werden. 

Die Durchfiihrung der erf indungsgemaBen Umsetzung kann 
diskontinuierlich oder kontinuierlich in den fur Um- 
setzungen dieser Art iiblichen Vorrichtungen , wie Ruhr- 
werkskesseln, Siedereaktoren, Rohrenreaktoren, Schlau- 
fenreaktoren oder Schleifenreaktoren, erfolgen. 

Als Werkstoffe fur die Reaktionsapparate zur Durchfiih- 
rung der erfindungsgemSBen Olnsetzung kSnnen beispiels- 
weise Glas, Edelstahle oder emailliertes Material ver- 
wendet werden. 

Schwermetallionen im Reaktionsgemisch katalysieren die 
Zersetzung von Percarbonsauren . Es ist deshalb vorteil- 
haft, der Percarbonsaurelosung Substanzen zuzusetzen, 
die Schwermetallionen durch Komplexbildung inaktivie- 
ren konnen. Substanzen solcher Art sind beispielsweise 
Gluconsaure, Ethylendiamintetraessigsaure, Natriumsi- 
likat , Natriumpyrophosphat , Natriumhexamethaphosphat , 
Dinatriumdimethylpyrophosphat Oder Na 5 (2-Ethyl-hexyl) 5 
(P 3 O 10 ) 2 (vgl. DE-AS 1 056 596, Spalte 4, Zeilen 60 f f ) , 

Die Reaktionswarme kann auf beliebige Weise abgefiihrt 
werden, beispielsweise durch innen- oder auBenliegende 
Kuhler. Zur Ableitung der Reaktionswarme kann die Um- 
setzung auch unter Riickflufl, z.B. in Siedereaktoren, 
durchgefuhrt werden. 

2,2-Dicyclohexenylpropan und die PercarbonsaurelQsung 
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konnen auf beliebige Weise zusammengebracht werden. Bei- 
spielsweise kann man beide Komponenten gleichzeitig Oder 
nacheinander in beliebiger Reihenfolge in das Reaktions- 
gefafi einbringen. Bei diskontinuierlicher Arbeitsweise 

5 wird vorzugsweise 2,2-Dicyclohexenylpropan vorgelegt 
und dann die PercarbonsaurelSsung zugegeben. Die Reak- 
tionstemperatur kann dabei vor Oder nach der Zugabe der 
Percarbonsaurelosung eingestellt werden. Bei kontinuier- 
licher Arbeitsweise kann man die beiden Komponenten ge- 

10 meinsam Oder getrennt dem Reaktor zufuhren. Bei Verwen- 
dung mehrerer Reaktoren, die bei spiels weise als Kaskade 
hintereinander geschaltet sein kSnnen, kann es vorteil- 
haft sein, 2,2-Dicyclohexenylpropan nur in den ersten 
Reaktor einzubringen. Man kann die 2 , 2-Dicyclohexenyl- 

15 propan-Zugabe jedoch auch auf mehrere Reaktoren vertei- 
len. . 

Es kann weiterhin. von Vorteil sein, die benStigte Menge 
Percarbonsaure chargenweise zuzugeben. Dabei kann es 
von Vorteil sein, monoepoxidiertes 2 ,2-Dicyclohexe- 

20 nylpropan aus dem Reaktionsgemisch abzutrennen und ei- 
ner erneuten Umsetzung mit Percarbonsaure zu unterwer- 
fen. Bei der chargenweise Zugabe der Percarbonsaure 
kann es auch von Vorteil sein, nach Zugabe einzelner 
Chargen die aus der Percarbonsaure entstandene Carbon- 

25 saure aus dem Reaktionsgemisch zu entfernen, z.B. 

durch Extraktion mit Wasser Oder durch Destination. 

Die nach Durchfuhrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
erhaltenen Reaktionsgemische enthalten im allgemeinen 
das verwendete organische Losungsmittel, die aus der 
30 Percarbonsaure entstandene Carbonsaure und 2,2-Dir 



Le A 21 579 



0090239 

- 10 - 



cyclohexenylpropandiepoxid, wobei gegebenenfalls zu- 
satzlich monoepoxidiertes und unumgesetztes 2,2-Dicyclo- 
hexenylpropan, sowie gegebenenfalls geringe Mengen von 
hochsiedenden Nebenprodukten im Reaktionsgemisch vor- 
5 handen sein konnen. 

Die Aufarbeitung des erhaltenen Reaktionsgemisches kann 
z.B. durch Destination erfolgen. Dabei kann man so ver- 
fahren, daB man die einzelnen Komponenten in der Reihen- 
folge ihrer Siedepunkte abdestilliert . Dabei ist es von 
Vorteil, die Destination im Vakuum und unter Verwen- 
dung von Verdampfern, die kurze Verweilzeiten und eine 
Verdampfung mit geringer thermischer Belastung des 
Reaktionsgemisches ermoglichen, durchzuf iihren . Wenn 
die Percarbonsaure im molaren DnterschuB eingesetzt 
worden ist, kann es u.U. von Vorteil sein, vor der 
destillativen Aufarbeitung dem Reaktionsgemisch ein 
Zusatzlosungsmittel zuzufugen, das zwischen der Car- 
bonsaure und 2 ,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid siedet. 
Dadurch erreicht man eine vollstandige Abtrennung der 
Carbonsaure bei relativ niedrigen Sump f temper a turen , was 
hinsichtlich der Minimierung der Bildung von Neben- 
produkten aus der Carbonsaure und den epoxidierten 
Bestandteilen des Reaktionsgemisches von Vorteil sein 
kann. 

Es kann u.U. weiterhin von Vorteil sein, insbesondere 
wenn die Percarbonsaure im Oberschufl eingesetzt wurde, 
vor der destillativen Aufarbeitung aus dem Reaktions- 
gemisch die Carbonsaure durch Extraktion, mit z.B. Was- 
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ser, zu entfernen. Aus der so erhaltenen waBrigen Car- 
bonsaurelosung kann die Carbonsaure wieder durch Ex- 
traktion mit einem geeigneten Losungsmittel zuruckge- 
wonnen und gegebenenfalls zur Herstellung der Percar- 
5 bonsaure in einem organischen Losungsmittel verwendet 
werden . 

Es kann vorteilhaft sein, dem Reaktionsgemisch vor Oder 
wahrend der Aufarbeitung, insbesondere bei destillati- 
ver Aufarbeitung, Stabilisatoren zuzusetzen, welche 
10 die Bildung von Hochsiedern und Polymer is aten verhin- 
dern bzw. minimieren. 

Aus dem Reaktionsgemisch abgetrenntes nicht umgesetztes 
2,2-Dicyclohexenylpropan und 2,2-Dicyclohexenylpropan- 
mohoepoxid kSnnen erneut in das erfindungsgemafie Ver- 
15 fahren eingesetzt werden. 

Das erfindungsgemafie Verfahren hat den Vorteil, daB 
danach 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid in hohen Aus- 
beuten und ohne Zusatz von Puffersalzen zuganglich 
ist. Im Hinblick auf den eingangs geschilderten Stand 
20 der Technik ist es ausgesprochen uberraschend, daB 
2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid ohne Zusatz von 
Puffersalzen in hohen Ausbeuten erhalten werden kann. 
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Beisplele 
Beispiel .1 

In einen 5 1 Doppelwandkolben mit Riihrer, RiickfluBkiih- 
ler und Tropftrichter wurden 612 g (3 MoL) 2,2-Di- 

5 cyclohexenylpropan vorgelegt und auf 60 °C thermostati- 
siert. Unter Riihr en wurden 5,7 Mol = 2565 g 20 %ige 
benzolische Perpropionsaurelosung (weniger als 0,1 Gew.-% 
Wasser, weniger als 0,2 Gew.-% Wasserstof fperoxid und 
weniger als 10 ppm Mineralsaure enthaltend) so schnell 

10 zugegeben, daB die Temperatur auf 60 °C gehalten werden 
konnte. Nach dem Ende der Zugabe wurde noch 15 Minuten 
bei 60 °C weitergeruhrt . Danach war der Percarbonsaure- 
umsatz praktisch quantitativ. Die gaschromatographische 
Analyse ergab, daB sich 68,2 g (0,31 Mol) 2,2-Dicyclo- 

15 hexenylpropanmonoepoxid und 614,4 g (2,56 Mol) 2,2- 

Dicyclohexenylpropandiepoxid gebildet hatten. Das ent- 
spricht einer Gesamtepoxidausbeute von 95,7 % der 
Theorie . 

Nach Zugabe von 400 g Benzoesaureethylester wurde in 
20 einer mit einem Fallstromverdampf er betriebenen Fttll- 
korperkolonne bei einem Druck von 200 mbar Benzol und 
Propionsaure als Kopfprodukt abgetrennt. Sie wurden 
in einer weiteren Kolonne in die reinen Komponenten 
auf getrennt . 

25 AnschlieBend wurde das von Benzol und Propionsaure be- 
freite Gemisch bei vermindertem Druck fraktioniert . 
Nach Abdestillieren des noch verbliebenen Benzoesaure- 
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ethylesters wurde bei einem Druck von 1,3 mbar 2,2- 
Dicyclohexenylpropanmonoepoxid bei einer Kopftempera- 
tur von 118°C und 2,2-Dicyclohexenylpropandiepoxid 
bei einer Kopf temper a tur von 138 bis 140°C erhalten. 
5 Das erhaltene 2 ,2-Dicyclohexenylpropanmonoepoxid wur- 
de in einem weiteren Reaktionsansatz wieder eingesetzt. 

Beispiel 2 

In einer 5-stufigen Kesselkaskade aus Glas mit einem 
.10 Gesamtvolumen von 1,5 1 warden stiindlich bei einer 

Reaktionstemperatur von 50 °C 945 g einer 20 gew.-%igen 
(2,1 Mol) Perpropionsaurelosung in Benzol und 204 g 
(1 Mol) 2,2-Dicyclohexenylpropan iiber getrennte Lei- 
tungen in den ersten Kessel der Kaskade eindosiert. 

15 Die PercarbonsaurelSsung enthielt weniger als 0,1 

Gew.-% Wasser, weniger als 0,2 Gew.-% Wasserstof fper- 
oxid und weniger als 10 ppm Mineralsaure. Nach dem funf- 
ten Kessel resultierte ein Umsatz von 99,9 %, bezogen 
auf 2,2-Dicyclohexenylpropan. Die gaschromatogra- 

20 phische Analyse ergab, daB 2 ,2-Dicyclohexenylpropan- 
monoepoxid mit 2,3 % Ausbeute der Theorie und 2,2-. 
Dicyclohexenylpropandiepoxid mit 91,5 % Ausbeute der 
Theorie gebildet worden sind. 

Das die Kaskade verlassende Reaktionsgemisch wurde 
25 in einem ersten Extraktor, einem pulsierten Siebbo- 

denextraktor , mit der 1 , 5-f achen Gewichtsmenge Wasser 
im Gegenstrom extrahiert. Dabei erhielt man eine am 
Kopf des Extraktors abgezogene organische Phase mit 
einem Propionsaureanteil von unter 0,1 Gew.-%. Aus 
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diesem Gemisch wurde in einer ersten Destillationskolon- 
ne bei einem Druck von 200 mbar und einer Kopftempera- 
tur von 36 bis 37°C Benzol in einer zur Herstellung der 
eingangs genannten Percarbonsaurelosung geeigneten Rein- 

5 heit abgetrennt. Aus dem Sumpf dieser Kolonne wurden 
anschlieBend bei einem Druck von 1,3 mbar, wie in Bei- 
spiel 1 beschrieben, die Epoxide erhalten. Die am un- 
teren Ende des ersten Extraktors abgezogene waBrige 
Phase, welche Propionsaure enthielt, wurde in einem 

10. zweiten Extraktor, ebenfalls einem pulsierten Siebbo- 
denextraktor , mit der 1,5-fachen Gewichtsmenge Propion- 
saureethylester im Gegenstrom extrahiert. Das diesen 
Extraktor verlassende, weitgehend propionsaurefreie 
Wasser, wurde zur Extraktion des Reaktionsgemisches 

15 in den ersten Extraktor zuruckgef iihrt . Die den zweiten 
Extraktor verlassende organische Phase, welche die 
Propionsaure und Prop ionsauree thy lester enthielt, wur- 
de in einer Destillationskolonne in ein Kopfprodukt, 
bestehend aus dem Propionsaureethylester und in ein 

20 Sumpf produkt aufgetrennt, das im wesentlichen aus 

Propionsaure bestand. Das Kopfprodukt dieser Destilla- 
tionskolonne wurde in den zweiten Extraktor' zur Extrak- 
tion der waBrigen Phase aus dem ersten Extraktor zu- 
ruckgef vihrt. 
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Patentanspriiche 

1) Verfahren zur Herstellung von 2 ,2-Dicyclohexenyl- 
propandiepoxid durch Umsetzung von 2, 2-Dicyclo- 
hexenylpropan mit Percarbonsaure, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man 2 , 2-Dicyclohexenylpropan mit 
der LSsung einer 3 oder 4 C-Atoiiie enthaltenden 
Percarbonsaure in einem organischen Losungsmittel 
bei einer Temperatur im Bereich von 0 bis 90 °C 
umsetzt, wobei die Percarbonsaurelosung einen 
Wassergehalt von unter 2 Gew.-%, eineri Gehalt an 
Wasserstoffperoxid von unter 0,5 Gew.-% und einen 
Gehalt an Mineralsaure von unter 50 ppm aufweist 
und das Molverhaltnis von Percarbonsaure zu 2,2- 
Dicyclohexenylpropan 1,5:1 bis 2,5:1 betragt. 

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
daB man als organisches Losungsmittel 1,2-Dichlor- 
propan, Tetrachlorkohlenstoff , Benzol, Dichlorben- 
zol, Cyclohexan, Propionsaureethylester oder Ben- 
zoesaureethylester einsetzt. 

3) Verfahren nach Anspriichen 1 und 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man eine 10 bis 30 gew.-%ige Losung 
der Percarbonsaure in dem organischen Losungs- 
mittel einsetzt. 

4) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennr- 
zeichnet, daB man 2 , 2-Dicyclohexenylpropan als 
solches einsetzt und organisches Losungsmittel 
nur in Form der Percarbonsaurelosung zugibt. 
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5) Verfahren nach Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die PercarbonsaurelQsung weniger als 
1 Gew.-% Wasser, weniger als 0,35 Gew.-% Wasser- 
stoffperoxid und weniger als 10 ppm Mineralsaure 
5 enthait. 

6} Verfahren nach Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man bei Temperaturen im Bereich 10 
bis 80°C arbeitet. 

7} Verfahren nach Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekenn- 
10 zeichnet, daB man die benStigte Menge Percarbon- 

saure chargenweise zugibt. 

8) Verfahren nach Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man das erhaltene Reaktionsgemisch 
durch Destination auf arbeitet, wobei man die ein- 

15 zelnen Komponenten in der Reihenfolge ihrer Siede- 

punkte abdestilliert. 

9) Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , 
daB man yor der destillativen Aufarbeitung dem 
Reaktionsgemisch ein ZusatzlSsungsmittel zufiigt, 

20 daB zwischen der aus der Percarbonsaure entstehen- 

den CarbonsSure und 2 ,2-Dicyclohexenylpropan 
siedet. 

10) Verfahren nach Anspruchen 8 und 9, dadurch ge- 
kennzeichnet , daB man vor der destillativen Auf- 

25 arbeitung aus dem Reaktionsgemisch die aus der 

Percarbonsaure entstandene Carbonsaure durch Ex- 
traktion mit Wasser entfernt. 
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